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0 Hochkonzentrlerte teste PIgmentpraparationen. 

0 Feste Pigmentpraparationen. enthaltend 70 bis 
97 Gew.-% . bezogen auf das Gesamtgewicht der 
Praparation, sines oder mehrerer Pigmente sowie 3 
bis 30 Gew.-% , t>ezogen auf das Gesamtgewicht 
der Preparation, mindestens einen Tensids, das ein 
Additionsprodukt von Ethylenoxid und gegebenfalls 
Propylenoxld an Ethylendtamin darstellt. wobel der 
Anteil an Ethylenoxid 46 bis ICQ Gew--%. bezogen 
auf das Gesamtgewicht von addiertem Ethylenoxid 
und Propylenoxid, betragt und das Additionsprodukt 
v-ein mitlleres Molekulargewlcht von 5000 bis 40000 
^aufweist und deren Verwendung zum PIgmentleren 
von Druck- oder Lackfarben. 
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Hochkonzentrlerte teste Pigmentpraparatlonen 



Die vorliegende Erflndung betrifft neue teste 
Pigmentpraparationen. enthaltend 70 bis 97 Gew.- 
% , bezogen auf das Gesamtgewicht der Prepara- 
tion, eines oder mehrerer Pigmente sowie 3 bis 30 
Gew.-% , bezogen aut das Gesamtgewicht der 
Praparation, mindestens einen Tensids. das ein 
Addftionsprodukt von Ethylenoxid und gegebentalls 
Propylenoxid an Ethylendiannin darstelit. wobei der 
Anteil an Ethylenoxid 46 bis 100 Gew.-%, bezogen 
auf das Gesamtgewicht von addiertem Ethylenoxid 
und Propylenoxid. betragt und das Additionspro- 
dukl ein mittleres Molekulargewicht von 5000 bis 
40000 aufweist. 

Aus der EP-A-84 645 sind bereits Pigmentprg- 
parationen bekannt. die, bezogen auf das Gesamt- 
gewicht der Praparation, 70 bis 95 Gew.-% an 
Pigment und 5 bis 30 Gew-% mindestens eines 
oberflSchenaktiven feslen Mittels. das durch umset- 
zen von Ethylendiamin mit Propylenoxid und dann 
mit Ethylenoxid erhalten wird. wobei der Ethylen- 
oxidanteil, bezogen auf das Blockcopolymere, 30 
bis 45 Gew.-% betrSgt und das Blockcopolymere 
ein mittleres Molekulargewicht von 11000 bis 
15000 aufweist, enthalten. 

Es hat sich jedoch gezeigt. dafi solche Pig- 
mentprgparationen noch anwendungstechnische 
Mangel, insbesondere eine ungenugende Fettecht- 
heit, Lagerstabilitat, Blockfestigkeit sowie L5sungs- 
mtttelretention, aufwetsen. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es 
nun, neue hochkonzentrlerte teste Pigmentprapara- 
tionen bereitzustelien, bei denen die genannten 
Nachteiie nicht mehr auftreten. 

DemgemaB wurden die eingangs naher be- 
zeichneten PigmentprSparationen gefunden. 

Als Pigmente. die in den erfindungsgemSBen 
Praparationen verwendet werden konnen. kommen 
anorganische Pigmente, organische Pigmente Oder 
deren Gemische in Betracht, wobei organische Pig- 
mente bevorzugt sind. 

Anorganische Pigmente. sind beispielsweise 
Eisenoxide. Titandioxide, Rufie. Bleichromal- 
Bleimolybdat-Pigmente, NIckeltitangelb-Pigmente 
Oder Chrom(llI)oxld. 

Organische Pigmente. sind beispielsweise sol- 
che aus der Klasse der Monoazopigmente. z.B. 
Produkte, die sich von Acetessigarylidderivaten 
Oder von ^*Naphtholderivaten abletten, verlackten 
Monoazofarbstoffe. z.B. verlackte i?-Oxynaphthoe- 
saurefarbstoffe, Disazopigmente, kondensierten 
Disazopigmente, Isoindolinderivate, Derivate der 
Naphthalin- oder Peryientetracarbonsaure. Anthra- 
chinonpigmente. Thioindigoderivate, Azomethinde- 
rivate. Chinacridone. Perlnone, Dioxazine, Pyrazolo- 
chinazolone, Ketogruppen enthaltenden polycycli- 



schen Verbindungen mit mindestens 4 kondensier- 
ten aromatischen und/oder heteroaromatischen 
Ringen, Phthalocyaninpigmente oder verlackten ba- 
sischen Farbstoffe. z.B. verlackte Triarylmethan- 

5 farbstoffe. 

Beispielhaft seien die anorganischen Pigmente 
Pigment Yellow 42 (C.I. 77 492), Pigment White 6 
(CI. 77 891).Pigment Red 101 (C.L 77 491), Pig- 
ment Blue 27 (C.I. 77 510). Pigment Blue 29 (C.I. 

10 77 007). Oder Pigment Black 7 (C.I. 77 266), sowie 
die organischen Pigmente Pigment Yellow 1 (C.I. 

11 680), Pigment Yellow 3 (C.I. 11 710). Pigment 
Yellow 12 (C.I. 21 090). Pigment Yellow 13 (C.I. 21 
100), Pigment Yellow 14 (C.I. 21 095), Pigment 

IS Yellow 16 (C.I. 20 040). Pigment Yellow 17 (CJ. 21 
705). Pigment Yellow 34 (C.I. 77 603). Pigment 
Yellow 42 (C.I. 77 492), Pigment Yellow 74 (CJ. 11 
741), Pigment Yellow 83 (C.I. 21 108). Pigment 
Yellow 106. Pigment Yellow 108 (C.I. 68 240), 

20 Pigment Yellow 113. Pigment Yellow 117. Pigment 
Yellow 126. Pigment Yellow 127, Pigment vellow 
139. Pigment Yellow 185, Pigment Orange 5 (C.I. 

12 075), Pigment Orange 13 (C.I. 21 110). Pigment 
Orange 16 (C.I. 21 160). Pigment Orange 34 (C.L 

26 21 115). Pigment Orange 36 (C.I. 11 780). Pigment 
Orange 43 (C.I. 71 105). Pigment Orange 67, Pig- 
ment Red 3 (C.I. 12 120). Pigment Red 48:1 (C.I. 
15 865:1), Pigment Red 48:4 (15 865:4). Pigment 
Red 49:1 (C.I. 15630:1). Pigment Red 52:1 (C.I. 

30 1 5860:1). Pigment Red 53:1 (C.I. 15585:1), Pigment 
Red 57 (C.I. 15 850). Pigment Red 104 (C.l. 77 
605). Pigment Red 112 (C.l. 12 370). Pigment Red 
122 (C.l. 73 915). Pigment Red 123 (C.l. 71 145), 
Pigment Red 146 (C.l. 12 485). Pigment Red 169 

35 (C.l. 45 160:2), Pigment Red 170. Pigment Violet 
19 (CI. 46 500), Pigment Violet 23 (C.l. 51 319). 
Pigment Violet 27 (C.I. 42 555:3). Pigment Blue 1 
(C.l. 42 595 : 2), Pigment Blue 15 : 1 (C.l. 74 160), 
• Pigment Blue 15 : 3 (C.l. 74 160). Pigment Blue 

40 15:6 (C.l. 74 160). Pigment Blue 16 (C.l. 74 100), 
Pigment Blue 61 (C.l. 42 765:1). Pigment Blue 62, 
Pigment Green 7 (C.l. 74 260). Pigment Green 8 
(C.l. 10 008) Oder Pigment Green 36 (C.l. 74 265) 
genannt. 

45 Besonders hervorzuheben sind soche Pigmerrt- 

praparationen. die als anorganische Pigmente Tit- 
andioxide oder RuBe enthalten. 

Weiterhin besonders hervorzuheben sind sol- 
che Pigmentprgparationen. die als organische Pig- 
so mente Monoazopigmente, inst»esondere sotehe auf 
Basis von /3-Naphthol oder ^-OxynaphthoesSure, 
Disazopigmente, insbesondere solche auf Basis 
von Dichlorbenzidln. wot)ei Produkte, deren Kupp- 
lungskomponente aus der Acetessigester- oder Py- 
razolonreihe stammt, ganz besonders zu nennen 
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sind, Isoindollnpigmente. Phthalocyanlnpigmente. 
Insbesondere Kupferphthalocyaninpigmente, die 
gegebenenfalls chloriert sind. oder verlackte Tria- 
rylmethanfartstoffe. insbesondere sotche, die mit 
anorganischen Heteropolysauren verlackt sind, ent- 
halten. 

Bei den Tensiden, die ein weiterer Bestandlell 
der erflndungsgemaeen Pigmentpraparationen 
sind, handelt es sich im allgemeinen um an sich 
bekannte Verbindungen. 

Als Tenside sind solche geeignet. die durcin 
Addition von Ethylenoxid und gebebenenfalls Pro- 
pylenoxid an Ethylendlamin erhalten warden. Das 
VerhSltnis von EthylenoxIdiProplyenoxid wird dabei 
so gewahlt. da0 der Anteil an Ethylenoxid 46 bis 
100 Gew.-% . vorzugsweise 60 bis 90 Gew.-% und 
insbesondere 70 bis 85 Gew.-% jeweils bezogen 
auf das Gesamtgewicht von addiertem Ethylenoxid 
und Propylenoxid. betrSgt. Dies bedeutet, das der 
Anteil an Propylenoxid 0 bis 54 Gew -% vorzugs- 
weise 10 bis 40 Gew.-% und insbesondere 15 bis 
30 Gew.-% jeweils bezogen auf das Gesamtge- 
wicht von addiertem Ethylenoxid und Propylenoxid 
betrSigt. 

Das mittlere Molekulargewicht der Additions- 
produlrte betrSgt im allgemeinen 5000 bis 40000, 
vorzugsweise 11000 bis 40000 und Insbesondere 
15000 bis 35000. 

Enthallen die Tenside neben Ethylenoxid auch 
Propylenoxid, so sind solche bevorzugt, die durch 
Addition zunachst von Propylenoxid an Ethylendi- 
amin und anschlieBend von Ethylenoxid erhalten 
werden. 

Wie oben bereits ausgefOhrl. handelt es sich 
bei den Tensiden im allgemeinen um an sich be- 
kannte Verbindungen. Sie sind gromentells han- 
delsOblich oder konnen nach Methoden, wie sie 
beispielsweise in J. Falbe. U. Hasserodt 
"Katalysatoren, Tenside und Mineraloladditive", 
Selten 145 bis 147. Georg Thieme Verlag. Stutt- 
gart. 1978, genannt sind, erhalten werden. 

In den erfindungsgemSBen PigmentprSparatio- 
nen betragt der Anteil an Pigment 70 bis 97 Gew.- 
%. vorzugsweise 75 bis 97 Gew.-% und insbeson- 
dere 80 bis 95 Gew.-%. jeweils bezogen auf das 
Gesamtgewicht der PrSparation. Der Anteil an Ten- 
sid liegt bei 3 bis 30 Gew.-%, vorzugsweise 3 bis 
25 Gew.-% und Insbesondere 5 bis 20 Gew.-%, 
jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der PrSpa- 
ration. 

Die erfindungsgemafien Pigmentpraparationen 
kSnnen als weitere Bestandteile noch geringe IVlen- 
gen an Wasser und weitere in Pigmentzubereitun- 
gen Obiiche l^ittel in untergeordneter Menge (im 
allgemeinen bis zu ca. 5 Gew.-%. bezogen auf das 
Gesamtgewicht der PrSparation) enthalten. In man- 
chen Fallen kann es auch von Vortel! sein, den 
Anteil dieser Mittel auf Werte oberhalb von 5 Gew.- 



% zu erhohen. 

Solche fs/littel werden beispielsweise bei der 
Herstellung der PrSparationen, z.B. bei der Dlsper- 
gierung der Pigmente. oder der Isolierung der PrS- 
5 parationen. als Hllfsstoffe angewendet Als ZusStze 
fUr diese Zwecke sind z.B. schaumverhOtende Mit- 
tel. Aluminiumhydroxid. saure Acrylharze und/oder 
pH-regulierende Mittel, wie Puffersubstanzen, SSu- 
ren oder Basen. 2.B. SulfonsSuren oder Triethano- 
70 lamln. zu nennen. 

Die Herstellung der erfindungsgemSfien PrSpa- 
ration erfolgt vorzugsweise durch Zugabe des Ten- 
sids zu einer wSssrigen Pigmentsuspension. Dabei 
kann man im allgemeinen auch solche waBrigen 
75 PIgmentsuspensionen verwenden, wie sie bei der 
Herstellung der Pigmente anfallen. 

Eine weitere bevorzugte Herstellungsweise be- 
steht darin. das Tensid zu dem als Prefikuchen 
vorliegenden Pigment zu geben. das daran an- 
2Q schliei3end in einem handslsUblichsn Mischer be- 
handelt wird. 

Die anschliefiende Trocknung erfolgt jeweils 
nach an sich bekannten Methoden, z.B. durch 
Schranktrocknung oder SprQhtrocknung. 
26 Es ist aber auch moglich, die Praparationen 

aus fertigem Pigment und Tensid durch EinrOhren. 
Kneten oder Mahien. z.B. in einer RUhrwerkskugel- 
mOhle, im Attrittor. in einer KugelmUhle oder einer 
Sand- Oder PerlmUhle, in waCrigen Medium und 
30 anschlieflender Trocknung herzustellen. 

Die neuen Praparationen sind zur Pigmentle- 
rung von Bindemittelsystemen. z.B. von Acrylathar- 
zen» fUr die verschiedensten Anwendungen geeig- 
net, beispielsweise zum Farben oder Bedrucken 
35 von Papier, Tapeten, Dekorpapieren. Aluminiumfo- 
lie. Weich- oder Hart-PVC. Polyethylen. Polypropy- 
len. Leder oder Kunstleder. 

Insbesondere eignen sie sich zum Pigmentle- 
ren von walBrigen oder wSerig-alkohoIlschen Druck- 
40 Oder Lackfarben. Geeignete Alkohole sind hierbel 
z.B. Methanol, Ethanol oder Isopropanol. 

Es kOnnen aber auch Druckpasten zum Be- 
drucken von textilen Geweben hergestellt werden. 
Die mit den neuen PrSparationen pigmentierten 
46 Farben kSnnen nach dem Tiefdruck-, Flexodruck-. 
Siebdmck- oder Pigmentdruckverfahren oder nach 
dem Spritz-, Streich- oder Rakelverfahren aufge- 
bracht werden. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung 
50 welter erlSutern. Die dort angegebenen Prozente 
sind Gewichtsprozente. 



Beispiele 

55 

Beispiel 1 
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217.4 g eines 23%igen PreBkuchens 
(entsprechend 50 g Pigment) von Pigment Yellow 
83 (C.I. 21 108) wurden mit 200 ml Wasser aufge- 
ruhrl und mit 31.2 g einer 25%igen L5sung eines 
Tensids (erhalten durch Umsetzen von Ethylendi- 
amin mit Propylenoxid und dann mit Ethylenoxid; 
Ethylenoxid-Gehalt 80 %. Molekulargewicht: 
30000) in Wasser/lsopropanol (3:1 v/v) versetzt. 
Diese Suspension wurde eine Stunde bei 50 C 
gerUhrt. dann abgesaugt und bei 80 bis 90 C 
getrocknet. 

Das dadurch gewonnene Pulver enthSIt 86^ 
Pigment und ergibt im Flexodruck farbstarke und 
gtanzende Andrucke. 



Betspiel 2 

Zu 550 g einer wSfirigen Suspension von Pig- 
ment Yellow 13 (C.l. 21 100) (entsprechend 36 g 
Pigment) wurden 13.5 % (bezogen auf 100 % 
Pigment) des in Beispiel 1 genannten Tensids ge- 
geben und analog Beispiel 1 aufgearbeitet. 

Nach dem Trocknen erhiell man 40 g einer 
Pigmentpraparation, die hochglSnzende und lasie- 
rende Andrucke ergibt. 



Beispiel 3 ' 

187.3 g eines 26.7%igen Prefikuchen 
(entsprechend 50 g Pigment) von Pigment Orange 
5 (CI. 12 0^) wurden mit 10,4 g einer 75%igen 
Losung eines Tensids (wie in Beispiel 1 beschiie- 
ben) und 300 ml Wasser eine Stunde bei 60 C 
gerOhrt Diese Suspension wurde dann auf Raum- 
temperatur abgekOhlt. abgesaugt und im Trocken- 
schrank getrocknet. 

Mit der dadurch erhaltenen Pigmentpraparation 
lassen sich wasserverdunnbare Flexo- und Tief- 
druckfarben mil hoher Farbstarke, hoher Lasur. ho- 
hem Glanz und sehr gutem FlieBverhalten herslel- 
len. 



Beispiel 4 

Zu einer Suspension von Pigment Red 57 (C.l. 
15 850). die durch mehrf aches Dekantieren von 
Reaktionssalzen befreit wurde. gab man, bezogen 
auf das Pigment. 15 % eines Tensids (wie in 
Beispiel 1 beschrieben). Nach einer RDhrzeit von 
einer Stunde bei 60 *C und anschlieBendem Ab- 
kOhlen auf Raumtemperatur wurde die waBrige Su- 
spension durch SprOhtrocknung in ein Pulver Ober- 
gefOhrt 

Dieses Pulver eignet sich hervorragend fOr 
hochwertige Flexo- und Tiefdruckfarben auf Was- 



serbasis. 



Beispiel 5 

5 

Analog Beispiel 4 wurde Pigment Red 48:1 
(CJ. 15865:1) aufbereitet. Man erhielt eine Pig- 
mentpraparation, die durch einfaches Einruhren in 
einen wafirigen Acrylatlack zu einer Flexo- oder 
10 Tiefdruckfarbe verarbeitet warden kann. Die Druck- 
farbe eignet sich hervorragend zur Herstellung von 
hochglSnzenden Drucken. 



15 Beispiel 6 

Ein 30%tger waBriger PreCkuchen von Pigrnent 
Red 112 (C.l. 12 370) wurde in einem handelsubli- 
chen Mischer mit 13.5 % eines Tensids (wie in 
20 Beispiel 1 beschrieben) intensiv vermischl. Nach 
Schranktrocknung und Mahlung erhielt man eine 
leichtdispergierbare Pigmentpraparation mit hohem 
Glanz- und Lasurniveau. 
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Beispiel 7 

In eine 60* C warme Losung von 15.6 g eines 
Tensids (erhalten durch Umsetzen von Ethylendi- 
amin mil Propylenoxid und dann mit EthylenoxW; 
Ethylenoxidgehalt: 75 %: Molekulargewicht: ca. 
30000) in 200 ml Wasser wurden 100 g feinteiliges 
Rohkupferphthalocyanin (erhalten durch Mahlen in 
einer Kugelmiihle) zusammen mit 56 g Isobutanol 
gegeben und unter Riihren 4 Stunden auf 90 C 
erhitzt. Nach Filtration und Trocknung erhielt man 
115.4 g eines )3-Kupferphthalocyaninpigments. Die 
Preparation kann durch RDhren in einem waflrigen 
Druckfarbenbindemittel dispergiert werden. Die er- 
haltenen Drucke zeigen hohen Glanz. Lasur und 
Farbstarke. 



Beispiel 8 

265 g eines feuchten PreBkuchens eines kri- 
stallinen j8-Kupferphthalocyaninpigments. enthal- 
tend 100 g Pigment, wurden in 600 ml Wasser bei 
60 *C suspendiert und mit 15.6 g eines Tensids 
(wie in Beispiel 1 beschrieben) versetzt. Nach 
Trockung erhielt man 115 g eines /5-Kupferphthalo- 
cyaninpigments mit hervorragenden Eigenschaften 
in wSBrigen Flexo- und Tiefdruckfarben. 



55 



Beispiel 9 

140 g eines feuchten PreBkuchens eines Kup- 



4 



EP 0 403 917 A1 



ferphthalocyaninpigments der a-Modifikation 
(entsprechend 50 g Pigment) wurden in 200 ml 
Wasser suspendiert und bei 60* C mit 10,25 g 
eines Tenslds (erhalten durch Umsetzen von Eth- 
ylendiamin mit Propylenoxid und dann mit Ethylen- 
oxid; Ethylenoxidgehalt: 70 %; Molekulargewicht: 
ca. 25000) yenmischt und 2 Stunden gerOhrt. Nach 
Filtration und Trocknung erhielt man 60 g eines 
"Kupferplithalocyaninpigments der a-Modifikatlon. 
das in wSBrigen Druckfarben hervorragende Gianz- 
und Lasurwerte erglbt. 



Belspiel 10 

100 g teuchtes PreiSgut von Pigment Green 7 
(C.i. 74 260), entsprechend 50 g Pigment, wurden 
in 160 ml Wasser bel 60 *C verrOhrt und mit 7.5 g 
eines Tensids (wie In Beispie! 1 beschrieben) bei 
90* C 2 Stunden homogensisiert. Nacii SprOhtrock- 
nung erhielt man 57 g eines Kupferphthalocyanin- 
pigments mit hervorragender Dispergierbarkeit und 
Farbstarke in wafirigen Druckfarben. 
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Anspriiche 

1. Feste PIgmentpraparationen, enthaltend 70 
bis 97 Gew.-% . bezogen auf das Gesamtgewicht 
der Praparation. eines oder mehrerer Pigmente so- 
wie 3 bis 30 Gew.-%. bezogen auf das Gesamtge- 
wicht der Praparation. mindestens einen Tensids. 
das ein Additionsprodukt von Ethylenoxid und ge- 
gebenfalls Propylenoxid an Ethylendiamin darstellt. 
wobel der Anteii an Ethylenoxid 46 bis 100 Gew.- 
%. bezogen auf das Gesamtgewicht von addiertem 
Ethylenoxid und Propylenoxid, betragt und das Ad- 
ditionsprodukt ein mitlleres Molekulargewicht von 
5000 bis 40000 aufwelst. 

2. Feste PIgmentpraparationen nach Anspruch 
1, dadurch gekennzelchnet, dafi sie 75 bis 97 
Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Pra- 
paration. eines oder mehrerer Pigmente sowie 3 
bis 25 Gew.-%. bezogen auf das Gesamtgewicht 
der Praparation, mindestens eines Tensids entiial- 

ten. ^ . 

3. Feste PigmentprSparationen nach Anspruch 

1. dadurch gekennzelchnet. dafl sie als Tensid ein 
Additonsprodukt von Ethylenoxid und Propylenoxid 
an Ethylendiamin enthalten. wobel der Anteii an 
Ethylenoxid 60 bis 90 Gew.-%. bezogen auf das 
Gesamtgewicht von addiertem Ethylenoxid und 
Propylenoxid, betragt. 

4. Feste PigmentprSparationen nach Anspruch 
1, dadurch gekennzelchnet, daB sie ein Tensid 
enthalten. das ein mittleres Molekulargewicht von 
11000 bis 40000 aufwelst 

5. Feste PigmentprSparationen nach Anspruch 



1. dadurch gekennzelchnet, dafl sie als Pigmente 
anorganische Pigmente. organlsche Pigmente oder 
deren Gemische enthalten. 

6. Feste PigmentprSparationen nach Anspruch 
1. dadurch gekennzelchnet. dafi sie als anorgani- 
sche Pigmente Eisenoxide. Titandioxide. Rufle. 
Bleichromat-Bleimolybdat-Pigmente. 
Nickemtangelb-Pigmente oder Chrom(lll)oxld ent- 
halten. 

7, Feste PigmentprSparationen nach Anspruch 
1. dadurch gekennzelchnet, dafi sie als organlsche 
Pigmente solche aus der Klasse der Monoazopig- 
mente. verlackten Monoazofarbstoffe, Disazopig- 
mente, kondensierten Disazopigmente, Isoindolin- 
derivate. Derivate der Naphthalin- oder Perylente- 
tracarbonsSure. Anthrachinonpigmente. Thioindigor 
derivate, Azomethinderivate, Chinacrldone, Perlno- 
ne. Dioxazine. Pyrazolochinazolone, Ketogruppen 
enthaltenden polycyciischen Verbindungen mit 
mindestens 4 kondensierten aromatischen und/oder 
heteroaromatischen Ringen. Phthalocyaninpigmen- 
te Oder verlackten baslschen Farbstoffe enthalten. 

8. Verwendung der festen PigmentprSparatio- 
nen gemaB Anspmch 1 zum Pigmentieren von 
wa/Jrigen oder wafirig-alkoholischen Druck- oder 
Lackfarben. 
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